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Resumen 
El sistema de barrera térmica TBCs: compuesto por una superaleación de inconel 625, 
una capa de anclaje de           depositada por HVOF (High Velocity Oxygen Fuel), un 
recubrimiento de barrera térmica                                    aplicado por APS y 
un óxido crecido térmicamente, predominantemente          , que se forma entre la 
capa cerámica y la capa de anclaje,  fue expuesto durante 1700 h a una temperatura fija 
de 1100°C.  
 
Se estudió sistemáticamente la variación de las propiedades mecánicas (dureza, módulo 
de Young y tenacidad a la fractura) en la capa cerámica para 0, 200, 400, 600, 800, 1000 
y 1700 h de exposición. Para ello se implementaron las técnicas de nano y micro-
indentación: la primera técnica  permitió  evaluar la variación de la dureza y el módulo de 
Young, en la microindentación se lograron  desarrollar grietas tipo half penny que 
sirvieron para determinar la tenacidad a la fractura; con las técnicas de microscopía 
óptica y electrónica de barrido, se midieron las longitudes de las grietas y se realizó una 
descripción de su morfología. Se desarrolló una descripción de la evolución de la 
porosidad,  agrietamiento y crecimiento de la capa de óxido (debido a la cinética de 
oxidación de la capa de anclaje), que tienen efecto en la  degradación de la capa 
cerámica y  en todo el sistema TBC.  
 
Se encontró que los fenómenos de sinterización, crecimiento de la capa de óxido y 
transformación de fase, confluyen en un complejo estado de esfuerzos que determinan la 
vida útil de la capa cerámica. Como era de esperarse, los daños en la capa son 
proporcionales al tiempo de exposición, y su cuantificación a partir de la tenacidad a la 
fractura, concuerdan con los valores reportados previamente por otros investigadores. 
Aunque el espesor de la capa de óxido superó el valor crítico de      (colapso de la 
capa), ésta no presentó delaminación.  
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Abstract 
A thermal barrier coating system (TBCs) made of Inconel 625 substrate with           
bond coat (BC) applied by HVOF (High Velocity Oxygen Fuel) process, APS deposited 
                               top coat (TC) and a thermally grown oxide (TGO), 
predominantly        , that forms between the TC and the BC. The TBCs was soaked 
at         for 1700 hours. 
 
The variation of mechanical properties  like hardness, Young's modulus  and fracture 
toughness was identified sistematically  in the top coat during  exposure time at 0, 200, 
400, 600, 800, 1000 and 1700 hours by nanoindentation and microindentation techniques: 
the first one technique allowed to obtain the variation of hardness and Young's modulus 
and microindentation developed half penny microcracks  their lengths were measured by  
optical microscopy and scanning electron microscopy techniques in order to determine 
fracture toughness; furthermore  a description of the morphology and development of 
porosity, cracking and TGO growth (due to oxidation kinetics of the bond coat) was 
performed. The TGO effect on degradation of the top coat and hence the TBCs was 
discussed. 
 
It was found that the sintering phenomenon, the oxide growth kinetic and phase 
transformation, converge in a complex state of stresses that determine the lifetime of the 
TC. As expected, the damage in the top coat was proportional to the exposure time, and it 
was quantified by the fracture toughness, the results were consistent with the previous 
reports. Although the thickness of the TGO exceeded the critical value ≈ 6μm (collapse of 
the TC), any delamination was observed. 
 
Keywords: TBC, fracture toughness, TGO, phase transformation, sintering, half penny 
microcracks, nanoindentation, microindentation.   
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Introducción 
Colombia contó en el año 2005 con una capacidad efectiva neta instalada de         , 
las plantas hidráulicas constituyen un 63.92%, las térmicas a gas el 27.41% y a carbón el 
5.2%, las plantas menores hidráulicas el 3.08% y las menores a gas 0.17%, los 
cogeneradores representan el 0.15% y la planta eólica el 0.07% [1]. 
Lo anterior pone de manifiesto que la base real de despacho son las centrales de 
generación hidráulica, sin embargo la confiabilidad del sistema estará siempre 
respaldada por centrales de generación térmica que pueden considerarse, a diferencia 
de las hidráulicas, como inmunes a los cambios climáticos. 
Dado que las centrales térmicas dejan de ser parte de la base real del despacho y se 
convierten en abastecedores de picos de demanda, su condición de servicio es 
drásticamente diferente de las condiciones de diseño y en este sentido es claro que la 
vida de servicio de los materiales de las turbinas a gas es muy diferente de las 
condiciones de operación continua a carga base. 
Dentro de los materiales que se emplean en ingeniería se encuentran los cerámicos 
estructurales, los cuales son utilizados en campos muy diversos, particularmente en 
turbinas  a gas de alta eficiencia, para propulsión de aviones y generación de energía 
eléctrica. 
Particularmente los recubrimientos de barrera térmica TBC (Thermal Barrier Coatings), 
concebidos como materiales de sacrificio en las rutas de gases calientes de las turbinas 
a gas, resultan de gran interés, pues son ellos los que determinan el tiempo entre cambio 
de piezas y/o reparaciones mayores, al igual que los límites de temperatura admisibles a 
lo largo de las rutas de gases calientes, entendiendo la temperatura como una variable 
directamente proporcional en la función de eficiencia en las turbinas a gas [2]. 
Los recubrimientos de barrera térmica TBC tienen unas características microestructurales  
únicas como lo son: elevada temperatura de fusión, resistencia al choque térmico, 
estabilidad en ambientes químicamente agresivos, entre muchas otras, las  cuales  
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pueden  correlacionarse  con  propiedades   mecánicas  convencionales como   módulo 
de Elasticidad, dureza y  tenacidad a la fractura. Esta última es de gran interés dado que 
informa si el material es capaz de soportar un esfuerzo mecánico sin que una grieta 
preexistente avance de manera acelerada causando la ruptura del componente. En una 
turbina a gas, este hecho catastrófico significaría dejar al desnudo el álabe y por lo tanto 
sería inminente la necesidad de parar el sistema.  
 
En aplicaciones a turbinas este hecho se torna crítico puesto que en la práctica es 
inevitable que existan grietas en los materiales cerámicos, esto debido a los procesos de 
fabricación de los mismos. Es así que en los  recubrimientos de barrera térmica (TBC) ya 
hay grietas desde que está nuevo el revestimiento. 
Este trabajo de maestría que hizo parte íntegra del proyecto “Modelación de desgaste 
erosivo de alta temperatura en revestimientos de barrera térmica (TBC) para máquinas 
térmicas de carga variable”, con código QUIPU 1118-454-21942 y financiado por EPM-
COLCIENCIAS-UNAL, propone una investigación sobre la respuesta mecánica y 
cambios microestructurales frente a fenómenos de sinterización, transformación de fase, 
formación de óxidos, nucleación y propagación de grietas en el marco de los tratamientos 
isotérmicos extensos –a nivel de laboratorio- a los que se ven sometidos los 
recubrimientos de barrera térmica TBC, con el objeto de comprender algunas de las 
respuestas en servicio de estos materiales potenciando el desarrollo en términos de 
mayor eficiencia e intervalos mayores entre mantenimientos de turbinas a gas, para lo 
que los esfuerzos se concentrarán en llevar a cabo un estudio riguroso de su tenacidad a 
la fractura.  
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1. Fundamentación teórica 
1.1 Introducción 
La turbina a gas es un dispositivo térmico rotativo con una baja relación peso/potencia, 
diseñado para extraer energía de un gas que fluye a través de ella y transformarla en 
potencia útil. 
El desarrollo de nuevos materiales para la fabricación de los componentes de la ruta de 
gases calientes en las turbinas a gas ha estado desde siempre ligado al incremento tanto 
de la potencia neta como de la eficiencia de estas máquinas térmicas. 
Desde la década de los cincuenta con el surgimiento de las superlaciones a base de Fe, 
Co y Ni, y las primeras aplicaciones de éstos como materiales para la fabricación de 
componentes de la ruta de gases calientes de las turbinas de avión, inició una agresiva 
carrera por el desarrollo de materiales capaces de soportar cada vez más altas 
temperaturas de encendido, en beneficio de potencias más elevadas y mayores 
eficiencias térmicas. 
En la Figura 1-1 se muestra cómo a través de la evolución de los procesos de 
fabricación se han alcanzado mayores temperaturas, desde la aparición de procesos 
para la solidificación direccional de los alabes de turbina, hasta el complejo proceso de 
formación de alabes monocristalinos. 
Finalmente, alrededor de veinticinco años atrás inicia la aplicación de barreras térmicas 
de material cerámico sobre las ya bastante eficientes superaleaciones, originando un 
nuevo salto en la temperatura de encendido de las turbinas a gas [3 (capítulo. 2.1)]. 
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Figura 1-1 Evolución histórica de materiales para la fabricación de álabes de turbina 
[Chromalloy UK Ltd.; Materials World March 2000] 
 
 
La fabricación de los componentes de la ruta de gases calientes de las turbinas a gas en 
la actualidad está centrada en la utilización de materiales compuestos, donde se emplean 
superaleaciones a base de níquel como sustrato, este material ofrece características de 
resistencia mecánica y resistencia a la corrosión a altas temperaturas y conforma la 
estructura de los componentes de la turbina. El sustrato está protegido con una capa 
cerámica para aislamiento térmico top coat (TC) que generalmente está formada por 
óxido de circonio con algún agente estabilizador, adicionalmente se emplean capas de 
transición o de anclaje para favorecer la adhesión de la de la TC con el sustrato a base 
de níquel, esta capa de adhesión también protege el sustrato de la corrosión a alta 
temperatura prolongando la vida de servicio del sustrato y es conocida como bond coat 
(BC), entre la TC y la BC aparece una capa adicional la Thermally Grown Oxide (TGO) o 
capa de óxido que crece a partir de la BC como consecuencia de la difusión de oxígeno a 
través de la TC y de la alta temperatura [4,5].    
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1.1.1 Capa cerámica 
Con objeto de soportar altas cargas térmicas y mecánicas durante el tiempo de servicio, 
los recubrimientos de barrera térmica deben combinar propiedades tales como: baja 
conductividad térmica, alta resistencia a la temperatura, alta tenacidad a la fractura, 
estabilidad química y resistencia a la oxidación y corrosión en caliente.  
En la figura 1.2 se observa que la                                tiene baja 
conductividad térmica  para altas temperaturas. Además posee un alto coeficiente de 
expansión térmica entre              , que no está muy distante del valor para la 
superaleación que es de         [7]. 
Figura 1-2 Conductividad térmica para       estabilizada por 6-8%       y otros 
materiales cerámicos [6]. 
 
Dependiendo de la temperatura, la      pura puede existir en diferentes formas 
cristalográficas, como se muestra en el diagrama de fases de              (figura 1.3). 
Entre el punto de fusión          y        la circonia pura tiene una configuración 
cúbica. Y en el intervalo de temperatura entre        y        exhibe una estructura 
tetragonal. Por debajo de        la circonia sufre una transformación martensítica al 
pasar de la fase monoclínica a la tetragonal que induce un aumento de volumen 
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específico de 4% [7]. Para prevenir esta situación, agentes estabilizantes, óxidos tales 
como                          , se adicionan a la circonia para estabilizarla bien sea 
en la fase cúbica o tetragonal a alta temperatura. Generalmente en los recubrimientos de 
barrera térmica la circonia está parcialmente estabilizada con        de itria 
         . 
Figura 1-3 Diagrama de fases de           [6].
 
1.1.2 Capa de óxido 
La TGO es una capa de óxido que se forma en la intercara TC/BC durante la operación a 
altas temperaturas. Esta capa, constituida principalmente por      , se forma y crece 
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como consecuencia de la difusión de aluminio en la BC (y en la TGO una vez se ha 
formado) y del oxígeno en la TC y su subsecuente reacción. Los principales mecanismos 
de falla en los TBC están asociados con el crecimiento de esta capa, ya que promueve la 
generación y propagación de grietas [8,9]. Estas grietas pueden causar la delaminación 
del recubrimiento cerámico y por lo tanto pérdida de protección contra las altas 
temperaturas y los agentes corrosivos y erosivos. 
 
El crecimiento dela TGO es esencialmente parabólico y se modela con base en la 
expresión 
 
          
  ⁄                                                                                                                                             
  
donde,   es el espesor de la TGO,    es el espesor inicial y   es un factor relacionado 
con la difusividad del aluminio en la alúmina.  
Este comportamiento del crecimiento de la TGO ha sido estudiado por varios 
investigadores [10-12] y concuerda con la teoría de difusión en estado sólido. 
 
1.1.3 Capa de anclaje 
La BC es una capa metálica que se deposita sobre el sustrato y facilita la adherencia de  
la  capa  cerámica.  Con  la ayuda  del  TGO,  protege  el  sustrato  de  la  oxidación  a  
alta  temperatura  y  corrosión  en caliente.  La selección de los materiales para la 
fabricación de la BC depende de las  condiciones  de  operación, que en general son 
agrestes, con temperaturas superiores a los 1100°C, por los que se busca que la capa 
tenga  un  esfuerzo  de  fluencia  a  alta  temperatura  tan  alto  como  sea  posible,  y  un 
coeficiente  de  expansión  térmico  muy  cercano  al  de  la  superaleación,  para  evitar  
los esfuerzos residuales generados  por la dilatación  y  contracción  de  las diferentes 
capas durante los ciclos térmicos.  
   
Para fabricar estas capas de anclaje se suelen utilizar tres tipos de materiales que 
generan alúmina   al  exponerse  a  altas  temperaturas  durante  el  servicio.  Esto  es 
importante ya que la alúmina es compatible con la circonia estabilizada parcialmente con 
itria       , además es un óxido con una tasa de crecimiento reducida, debido a que en 
éste la difusión del oxígeno es baja [4].   
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Los tipos de anclaje más utilizados son: Aluminuros, Pt Aluminuros y MCrAlY  
 
 Aluminuros  
 
En  aplicaciones  modernas  donde  las  temperatura  de  servicios  se  
encuentran  entre  1300 -1500°C  y  se  necesita  una  mayor  eficiencia  en  el  
trabajo  realizado,  este  tipo  de  capa  de anclaje  no  es  utilizado,  pero en 
aplicaciones  menos  demandantes  sí lo es. 
  
Es aplicado por Pack Cementation, el cual pertenece a los procesos de 
deposición química (CVD, Chemical Vapor Depositions) y consiste en sumergir el 
sustrato en polvos de aluminio y alúmina, se le agrega de 1 – 2 %wt de haluros de 
amonio para activar el proceso. 
 
 t-Aluminuros  
 
Son depositados por electrodeposición de platino (Pt) sobre la superaleación y 
recocido en una  atmósfera  de  vapor  rica  en  aluminio  (Al).  El  Al  difunde  
hacia  la  superficie  de  la superaleación mientras el Pt va hacia la capa externa, 
donde ambos se combinan formando PtNiAl. Presenta una sola fase β [4]. 
 
 MCrAlY  
 
La  M  representa una combinación de los elementos  Ni, Fe o Co, que permite la 
obtención de propiedades dependiendo de  las condiciones de operación, por lo 
que este tipo de BC es el más usado. 
 
1.1.4 Superaleación base Níquel  
La superaleación base níquel soporta las cargas mecánicas durante el tiempo de servicio 
y está diseñada para operar a altas temperaturas sin presentar transformaciones de fase. 
Dos de las superaleaciones más utilizadas en las turbinas a gas son Hastelloy X e 
Inconel 625. La descripción se realizará sobre la última, que en el caso conforma el 
material de estudio. 
 
Fundamentación teórica 9 
 
 
El Inconel 625, es una matriz con elementos en solución sólida de malla cúbica de cara 
centrada. Los carburos que se suelen encontrar en esta superaleación son    y     
(ricos en níquel, nobio, molideno, y carbono). Además, también contiene,      , un 
carburo rico en cromo, que aparece en el material expuesto a bajas temperaturas [13]. 
Se caracteriza por tener una extraordinaria resistencia  a  la  corrosión,  excelente  
conformabilidad  y  alta  resistencia  a  la  fluencia.  Posee excelentes  propiedades  de  
fluencia-rotura  a  temperaturas  muy  elevadas  combinada  con  una resistencia a la 
corrosión en caliente superior a la mayoría de las aleaciones de este tipo. Las 
temperaturas  de  servicio  van  desde  dominio  criogénico  hasta  más  o  menos  
1000 °C.  Esta aleación fue diseñada para proveer a la industria aerodinámica y 
aeronáutica un material que fuera  capaz  de  soportar  el  ambiente  agresivo  
característico  de  estos  equipos  durante  largos períodos  de  tiempo [14].  
 
1.2 Procesos de fabricación de barrera térmica 
Aunque existen numerosos procesos para la deposición de revestimientos cerámicos TC, 
en la actualidad se cuenta con dos procesos de alta difusión que ofrecen las mejores 
características de resistividad térmica y durabilidad, estos procesos son el EB-PVD 
(Electron Beam – Physical Vapor Deposition) y el APS (Air Plasma Spray). 
1.2.1 EB-PVD (Electron Beam – Physical Vapor Deposition) 
La principal característica de este proceso consiste en que la aplicación del recubrimiento 
se realiza en estado gaseoso, lo que da origen a un crecimiento de cristales en la 
dirección opuesta al enfriamiento, figura 1-4. La energía necesaria para llevar el material 
de aporte a condiciones de gas es obtenida mediante el bombardeo con columna de 
electrones de diferentes fuentes que al confinarse en estado de vapor dan origen al 
crecimiento del revestimiento sobre el componente a revestir.   
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Figura 1-4 Esquema de un sistema TBC, donde se muestra la micro-estructura del 
recubrimiento de barrera térmica TC depositado por EB-PVB [15]. 
 
El equipo de EB-PVD, figura 1-5, está formado por un conjunto de electrodos de óxido 
metálico que mediante el efecto termoiónico liberan electrones en dirección a los 
alimentadores del material de revestimiento, el cual puede estar combinado previamente 
o bien puede combinarse en estado gaseoso, para lo cual se emplean alimentadores con 
diferentes composiciones según la composición que se desea en el revestimiento.  
Para lograr el efecto termoiónico, el revestimiento de los componentes se realiza en una 
cámara de vacío, a la que se adiciona de manera controlada tanto gases inertes 
(típicamente argón) como gases reactivos (generalmente oxígeno), los cuales en 
combinación con los vapores provenientes de los alimentadores dan origen al 
revestimiento deseado. Por su parte el calentamiento de los electrodos de óxido metálico 
se consigue mediante efecto joule.   
 
 
 
 
 
Fundamentación teórica 11 
 
 
Figura 1-5 Esquema del equipo de EB-PVD  [Chromalloy UK Ltd.; Materials World 
March 2000].                                                                                                         
 
 
1.2.2 APS (Air Plasma Spray)  
Este proceso se caracteriza por la deposición de pequeñas gotas en estado líquido del 
material a depositar, esto da origen a su típica microestructura formada por pequeños 
discos aplastados llamados splats, figura 1-6, que adquieren su forma cuando las gotas 
colisionan con la superficie del componente a revestir.  
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Figura 1-6 Esquema de un sistema TBC, donde se muestra la micro-estructura del 
recubrimiento de barrera térmica TC depositado por APS [15]. 
 
El equipo de APS, figura 1-7, consiste básicamente en una pistola refrigerada por agua 
con un ánodo de cobre y un cátodo de tungsteno entre los que se aplica un alto voltaje a 
través del cual se hace pasar una flujo de gas, generalmente una mezcla de argón e 
hidrogeno gaseoso, el cual debido al campo eléctrico y la alta temperatura (alrededor de 
10000K) es ionizado formando un plasma de alta energía el cual atraviesa en su camino 
hacia el sustrato un alimentador de material pulverizado que al entrar en combinación 
con el plasma reacciona química y físicamente para formar las pequeñas gotas que 
constituirán el revestimiento.  
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Figura 1-7 Esquema de la pistola de APS [Chromalloy UK Ltd.; Materials World March 
2000].                                                                                                                                 
 
1.3 Mecanismos de falla bajo condiciones de operación 
isotérmica 
Dependiendo de las condiciones de operación a las que el sistema TBC esté sometido, 
se activan diferentes fenómenos relacionados con deformaciones cíclicas y temperatura. 
En el presente trabajo, el sistema TBC únicamente se sometió a tratamientos isotérmicos 
y no a fenómenos de fatiga, y por tanto únicamente tales mecanismos serán 
presentados.  
1.3.1 Sinterización  
 
La sinterización de un recubrimiento cerámico tiene lugar cuando éste se expone a altas 
temperaturas y prolongados periodos de tiempo [16]. En los recubrimientos cerámicos 
depositados por APS, la sinterización da como resultado la reducción de las micro-
grietas, porosidad y los límites inter-splats, y el crecimiento lateral de los granos 
columnares dentro del splat, indicando que la fuerza impulsora que opera durante el 
proceso de sinterización es la reducción del exceso de la energía libre de superficie; de 
otro lado, la sinterización también incrementa la conductividad térmica del cerámico [15]. 
Durante el proceso de sinterización, dos mecanismos compiten: el coalescimiento 
(“coarsening”), que reduce el área total superficial incrementado el tamaño promedio de 
las partículas (figura 1-8 (b)), y densificación, que básicamente elimina la interfase 
sólido/vapor creando límites de grano, seguido por el crecimiento de grano (figura 1-8 
(a)). Si los procesos atómicos que conducen a la densificación dominan, los poros se 
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hacen más pequeños y desaparecen con el tiempo, pero si los procesos atómicos que 
conducen a (coarsening engrosamiento) son más rápidos, tanto poros y granos se hacen 
más grandes con el tiempo [17].  
 
Figura 1 - 8 Competición de los mecanismos de coarsening y densificación durante la 
sinterización: a) densificación, compacta los granos generando límites de grano. Se 
produce crecimiento individual de los granos, b) coaserning, se presenta crecimiento de 
granos a partir de la fusión de otros [17]. 
 
 
1.3.2 Óxidación de la capa de anclaje (Formación y crecimiento 
de la TGO)  
Cuando el sistema TBCs se somete a alta temperatura y largos periodos de exposición, 
la BC experimenta oxidación. Una continua migración de iones de oxígeno a través de la 
capa cerámica, es la fuente. El resultado es la formación de una capa compacta de óxido 
denominada TGO y que se forma a lo largo de la intercara TC/BC; su formación, en cierta 
medida, es deseable porque impermeabiliza el paso de oxígeno hacia la superaleación 
evitando su oxidación. De otro lado, el crecimiento de la TGO induce altos esfuerzos de 
tensión (mayores a     ) sobre la capa cerámica lo que promueve las grietas paralelas a 
la intercara TC/TGO que conduce a la delaminación del recubrimiento [18-20].  Un 
criterio de falla para el recubrimiento cerámico en condiciones isotérmicas indica que 
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cuando la TGO alcanza espesores alrededor de      se produce delaminación de la 
TC [4,8]. 
La oxidación de la BC está determinada por su composición química [21]. Para los tipos 
de anclaje más comunes (          y (       ) la TGO se compone principalmente de 
      , que puede estar en una de las siguientes fases:          . Dos razones: su 
estabilidad y reducida tasa de crecimiento, normalmente originan          por encima 
de los 900°C para capas de anclaje de          , en tanto que las otras tres fases son 
metaestables y terminan por formar otros óxidos.  
La tasa de crecimiento de la TGO está controlada por el paso de oxígeno a través de los 
límites inter-splats de la capa cerámica hacia la intercara TGO/BC (denominada 
oxidación interna) [22], así como por la difusión de cationes de     a lo largo de los límites 
de grano de la alúmina para reaccionar con los aniones de oxígeno en la intercara 
TC/TGO (llamada oxidación externa) [23,24]. La difusión de otros elementos proveniente 
de la BC y del sustrato, promueven la formación de espinelas en la TGO, que deterioran 
el TC [25].  
Recientemente se ha investigado la cinética de crecimiento de la TGO en la intercara 
TC/BC, las variaciones típicas de su espesor con el tiempo de exposición se muestran en 
la figura 1-9 y son de la forma  
        
 
donde,   es el espesor de la TGO y   el tiempo de exposición [26,27]. 
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Figura 1-9 Micrografías de SEM que muestran la evolución del espesor de la TGO con 
el tiempo de exposición a una temperatura fija de 1000°C  [28].
 
1.3.3 Transformación de fase  
A pesar del hecho de que los cerámicos son inherentemente frágiles, diversos enfoques 
se han implementado para mejorar su tenacidad y su resistencia a la fractura. En 
esencia, la idea que subyace detrás de todos los mecanismos es incrementar la tasa 
crítica de liberación de energía por deformación (  ) necesaria para extender una grieta 
pre-existente. Los enfoques básicos son: deflexión de la grieta, formación de uniones 
secundarias a través de la grieta (por transformación de fase o reacción química de 
aditivos, también conocido como crack  bridging) y  aumento de la resistencia a la 
fractura por transformación (transformation toughening) [29], siendo este último en el cual 
se centrará la atención. 
Desde que se descubrió que la transformación de fase de tetragonal a monoclínica 
      de la circonia tiene el potencial de incrementar la tenacidad y la resistencia a la 
fractura de los cerámicos que contengan éste óxido, grandes esfuerzos han sido 
dedicados al entendimiento de este fenómeno [29]. 
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La circonia pura a presiones atmosféricas exhibe polimorfismo: fase monoclínica, 
tetragonal y cúbica. La fase monoclínica es estable hasta        donde transforma a la 
fase tetragonal. A        la fase tetragonal se transforma a la fase cúbica que existe 
hasta       , el punto de fusión de la circonia (figura 1-3). Durante el enfriamiento, 
cuando se produce el cambio de fase de tetragonal a monoclínica, se induce un 
incremento del volumen específico de las partículas de circonia. Este cambio es 
suficiente para causar grietas. Así, la fabricación de componentes grandes de circonia 
pura no es factible.  
No obstante,  si se agrega una cantidad suficiente de óxido estabilizante (óxido de itrio 
    , por ejemplo), y el material se procesa correctamente, las partículas de circonia 
pueden conservar la forma tetragonal metaestable y coexistir con la fase cúbica a 
temperatura ambiente. Estos materiales se refieren como recubrimientos cerámicos de 
circonia parcialmente estabilizada con itria (Y-PSZ). 
A temperatura ambiente cuando en una determinada región de la capa cerámica actúa 
una solicitación que promueve el avance de grietas, las partículas tetragonales 
metaestable transforman a la fase monoclínica estable, induciendo un cambio de 
volumen       delante y alrededor de la punta de la grieta, sometiéndola a esfuerzos de 
compresión que retardan su avance (figura 1-10). Por lo anterior, es necesario 
suministrar energía adicional para que la grieta continúe su propagación, lo que se 
traduce en un incremento de la tenacidad a la fractura para el material [4,29]. La 
transformación se piensa que ocurre por un proceso sin difusión. Se refiere a menudo 
como transformación martensítica. Lamentablemente, la resistencia a la fractura por 
transformación disminuye conforme la temperatura aumenta; es decir, como la fase 
tetragonal llega a ser más estable, la fuerza impulsora para la transformación disminuye 
[29]. 
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Figura 1 - 10 Zona de transformación delante y alrededor de la punta de la grieta [29]. 
 
 
Para tiempos de exposición prolongados y alta temperatura, comienza la aparición de la 
fase monoclínica en pequeñas proporciones como consecuencia de la difusión del itrio de 
la fase tetragonal hacia la fase cúbica, permitiendo que una fracción de la fase tetragonal 
se desestabilice y transforme a monoclínica durante el enfriamiento [4]. Hecho que va en 
detrimento de la vida útil del material.  
 
1.4 Evaluación de la tenacidad a la fractura por 
indentación Vickers 
 
La aplicación de la prueba de fractura por indentación Vickers para evaluar la tenacidad a 
la fractura de materiales frágiles, en particular de vidrios y cerámicos, se ha generalizado 
debido a que: (i) se puede implementar en pequeñas áreas del material, (ii) el indentador 
de diamante tipo Vickers es un elemento estándar, (iii) generalmente las longitudes de 
las grietas pueden medirse ópticamente sin dificultades excesivas, (iv) la preparación de 
las muestras es relativamente “sencillo”1, ya que solo se requiere una superficie plana y 
pulida, y (iv) es práctica y rentable. 
                                               
 
1
 En la      ) el proceso de preparación es arduo. 
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Las indudables ventajas de la técnica son, sin embargo, contrarrestadas por una serie de 
complicaciones, a saber (i) la precisión con la cual las longitudes de grieta se pueden 
medir – y por tanto, a la que la tenacidad a la fractura puede ser calculada-, (ii) todos los 
modelos de fractura por indentación reportados en la literatura asumen que, uno u otro 
de los sistemas de grietas idealizadas2 se forma durante las pruebas de indentación 
Vickers, que puede o no ser el caso para el material en cuestión, (iii) la diversidad de 
ecuaciones reportadas en la literatura para evaluar la tenacidad a la fractura, y (v) la 
frecuente discrepancia reportada entre los valores de la tenacidad a la fractura      de 
un material por indentación y su tenacidad a la fractura       medida por métodos 
normalizados, tal como la prueba single edge notched beam (SENB) [30].   
Los numerosos modelos de fractura por indentación reportados en la literatura están 
clasificados en dos grupos. En un grupo se asume que las grietas que se forman como 
resultado de la indentación se desarrollan completamente dando lugar a una 
configuración denominada half-penny o sistema de grietas mediano/radial, y en el otro 
grupo se asume la formación de un sistema de grietas tipo Palmqvist [30-33]. Este 
trabajo se enfoca en el primer grupo. 
 
1.4.1 Campo de esfuerzo producido por el proceso de 
indentación  
 
En la práctica, cuando se ejecuta una indentación con un indentador piramidal –tipo 
Vickers, por ejemplo-, inicialmente ésta es elástica, porque la punta del indentador tiene 
un radio finito, pero muy rápidamente se induce plasticidad en el material conforme se 
incrementa la carga [34]. Al suprimir la carga, una huella residual aparece en la superficie 
del material.  
Realizar un análisis teórico del campo de esfuerzo elasto-plástico asociado con un 
indentador piramidal es sumamente difícil, debido a las complejidades de la naturaleza 
de la deformación plástica en el material, la cual es mucho más grande que la 
deformación elástica. En un intento por modelar ésta situación, Marsh [35] comparó la 
deformación plástica que sufre el material por debajo del indentador con lo que ocurre 
                                               
 
2
 Grietas idealizadas: sistemas de grietas mediana/radial y grietas radiales. 
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durante la expansión radial de la cavidad esférica sujeta a una presión interna, un 
análisis que previamente fue desarrollado por Hill [36]. El tratamiento analítico más 
ampliamente aceptado es el de Johnson [37], quien reemplazó la expansión de la 
cavidad por un núcleo hemisférico incompresible sujeto a una presión interna, lo que él 
llamo el modelo de la “cavidad en expansión”. Otros modelos analíticos del campo de 
esfuerzo elasto-plástico han sido propuestos por Chiang, Marshall, Evans y Yoffe [34]. 
Éstos análisis se construyeron sobre la base del modelo de la cavidad en expansión y 
generalmente consideran la influencia de la superficie libre del material. Por ejemplo, 
Chiang, Marshall y Evans [38,39] muestran que el valor de los esfuerzos 
circunferenciales en el material deformado elásticamente, sobre el eje de simetría, es 
máximo en la frontera elasto-plástica y es aproximadamente         veces la presión de 
contacto principal   , y    veces mayor que para un contacto elástico equivalente con un 
indentador esférico cargado al mismo valor de de   .   
Los modelos analíticos mencionados anteriormente, consideran una carga que se aplica 
en un eje de simetría de un semi-espacio infinito con un indentador piramidal. El más 
aceptado es el modelo Yoffe [40], que proporciona la distribución de esfuerzos por fuera 
de la zona plástica hemisférica de radio   igual al radio del círculo de contacto como se 
muestra en la figura 1-11. 
Figura 1-11 Geometría de la huella residual dejada por un indentador piramidal de semi-
ángulo α. La zona plástica se encuentre en  r=a [34]. 
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Figura 1 - 12 Sistema de coordenadas y representación esquemática de una indentación 
producida por un indentador piramidal [34]. 
 
Con base en el sistema de coordenadas mostrado en la figura 1-12, los esfuerzos están 
dados por: 
   
 
    
[                 ]  
 
  
 [                ]                                        
 
   
 
    
           
        
 
 
  
                                                                                                 
 
   
       
    
(     
 
      
)  
 
  
                                                                      
 
    
       
    
        
      
 
 
  
                                                                                            
 
                                                                                                                                                              
 
donde   es la carga del indentador y   es una constante que caracteriza la extensión de 
la zona plástica.  
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1.4.2 Fractura por indentación Vickers 
La fractura en materiales frágiles cargados con un indentador piramidal ocurre tanto en el 
proceso de carga como de descarga. Durante la fase de carga, los esfuerzos de tensión 
son inducidos en el material de prueba acorde el radio de la zona plástica incrementa. 
Durante la fase de descarga, esfuerzos adicionales surgen debido a que el material está 
deformado elásticamente por fuera de la zona plástica e intenta recuperar su forma 
original, pero se lo impide la deformación permanente asociada a la zona plástica. Es 
importante considerar que la naturaleza del agrietamiento está sujeto a las condiciones 
de la prueba, ya que variaciones en el número y ubicación de las grietas que se forman 
en el espécimen ocurren con variaciones en la forma del indentador, la tasa de aplicación 
de la carga y el ambiente. 
Existe una gran cantidad de literatura sobre el tema de la generación de grietas en un 
espécimen a partir de la aplicación de carga con indentadores Vickers, Knoop, entre 
otros, que se extiende desde la década de los años 70 hasta finales de los 80. Una 
revisión en la que se resumen los pormenores de los trabajos realizados durante este 
periodo fue realizada por Cook y Pharr [41] en 1990. 
Por ahora, será suficiente con identificar el tipo de grietas que se generan al cargar un 
material con indentadores tipo Vickers o Berkovich, sin preocuparse demasiado acerca 
de su secuencia de iniciación –que depende de las condiciones ambientales-. 
Generalmente, hay tres tipos de grietas, y se ilustran en la figura 1-13: 
 Grietas radiales, son grietas “verticales” del tipo half-penny que aparecen sobre la 
superficie del material por fuera de la zona plástica y a partir de los vértices de la 
huella residual por la indentación. Las grietas radiales son formadas por una 
distribución circunferencial de esfuerzos      
 
 
  y se propagan hacia abajo 
dentro del material, pero realmente son muy poco profundas. 
 Grietas laterales, son grietas “horizontales” que se producen por debajo de la 
superficie y son simétricas con respecto al eje de carga. Son producidas por los 
esfuerzos de tensión         y con frecuencia se propagan hacia la superficie, 
lo que da como resultado una serie de anillos en la superficie, que conducen a su 
colapso. 
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 Grietas medianas, son grietas “verticales” tipo penny que se forman por debajo de 
la superficie a lo largo del eje de simetría y su dirección de propagación está 
alineada con las esquinas de la huella residual. Dependiendo de las condiciones 
de carga, éstas pueden extenderse hacia arriba y unirse con grietas radiales, 
conformando un sistema de grietas tipo half-penny que se intersectan en la 
superficie como se muestra en la (figura 1-11 (d)). Éstas surgen debido a la 
acción del esfuerzo         que apunta hacia el exterior del material. 
Como se mencionó previamente, la secuencia exacta del inicio de los tres tipos de 
grietas está sujeta a las condiciones experimentales de la prueba de indentación. No 
obstante, en general se observa que en el vidrio –un material de ensayo común y de fácil 
acceso- cargado con un indentador Vickers, las grietas medianas son las primeras en 
surgir. Cuando la carga es suprimida, el material deformado elásticamente que rodea las 
grietas medianas no puede retomar su forma anterior debido a que se presenta 
deformación plástica del material, que deja una impresión residual en la superficie del 
mismo. 
Los esfuerzos residuales de tensión en  dirección normal producen grietas laterales que 
pueden o no curvarse hacia arriba e intersectar la superficie del material. Para valores de 
carga bajos aplicados al indentador, las grietas radiales se pueden formar durante el 
proceso de descarga, en tanto que en otros materiales, las grietas radiales pueden 
formarse durante el proceso de carga. Para cargas más grandes aplicadas y en el 
proceso de descarga, las grietas medianas se extienden hacia afuera y hacia arriba y 
pueden unirse con las grietas radiales para formar un sistema de grietas tipo half-penny, 
también denominada configuración de grietas mediana/radial. En el vidrio, las grietas 
observadas en las esquinas de la huella residual sobre la superficie del material están 
completamente desarrolladas y constituyen un sistema de grietas tipo half-penny. En 
otros materiales cerámicos, con altos valores de   ⁄  , no sucede esto. 
Observaciones generales sugieren que no hay una secuencia general en la iniciación de 
las grietas por indentación. Chiang, Marshall y Evans [38,39], y Yoffe [40], han propuesto 
modelos analíticos con el propósito de describir la secuencia de agrietamiento en 
términos de la superposición del campo de esfuerzo elástico de Boussinesq y el modelo 
de la cavidad en expansión de Johnson. El modelo Yoffe describe la evolución de los 
esfuerzos tanto en el proceso de carga y descarga en términos de la relación    ⁄ , y da 
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cuenta de la aparición de las grietas radiales y laterales, para para una amplia gama de 
materiales que se prueban.  
Las grietas radiales y laterales tienen una particular importancia, puesto que su 
proximidad a la superficie tiene una influencia significativa en la resistencia a la rotura del 
material. La mecánica a la fractura, por ejemplo, hace tratamientos de estas grietas para 
proporcionar una medida de la tenacidad a la fractura sobre la base de la longitud de las 
grietas radiales en la superficie. 
Figura 1 - 13 Sistemas de grietas para indentador Vickers: a) grietas radiales, b) grietas 
laterales, c) grietas medianas y d) grietas tipo half-penny [34].
 
 
1.4.3 Tenacidad a la fractura 
Palmqvist, fue el primer investigador en dar un uso cuantitativo al sistema de grietas tipo 
half-penny al evaluar de manera empírica la tenacidad a la fractura de un cermet, 
específicamente WC-Co [31].  
La observación directa de la formación del sistema de grietas tipo half-penny en un vidrio 
durante pruebas de indentación con indentadores piramidales reveló que: 
 los frentes de las grietas son prácticamente circulares en las etapas avanzadas 
del proceso de carga (o semicirculares cuando se completa la descarga) y, 
 las huellas impresas tras indentar el material con diferentes cargas son 
geométricamente similares; es decir, la presión ejercida por el indentador es 
independiente de la carga [42]. 
Estas dos observaciones pueden ser usadas para derivar una ecuación que relaciona la 
tenacidad a la fractura del material      con los parámetros de la indentación como carga 
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   , longitud de grieta     y diagonal media de la impresión    , como se define en la 
figura 1-14. 
La observación de la formación de las grietas tipo half-penny en etapas avanzadas del 
proceso de carga permite la aplicación del criterio de balance de energía de Griffith [31], 
para determinar las condiciones energéticas cuando las grietas alcanzan su estado de 
equilibrio. 
Figura 1-14  Representación esquemática de una indentación con indentador tipo 
piramidal donde se muestran los parámetros de carga (P), semiángulo del indentador (φ), 
diagonal media de la huella (a) y longitud de grieta (C) para evaluar la tenacidad a la 
fractura del material [31]. 
 
 
 
El criterio de Griffith puede ser expresado como 
   
  
  
   
  
                                                                                                                                      
 
donde     la energía elástica almacenada en el material y    energía libre de 
superficie de la grieta. 
Para una grieta tipo half-penny de energía libre de superficie (  ), la energía de superficie 
total es        
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La evaluación del término    depende de las observaciones de semejanza geométrica. 
Para grietas bien desarrolladas el campo lejano de esfuerzos controla su 
comportamiento. La semejanza geométrica asegura que estos campos de esfuerzos son 
independientes de la carga y distribuidos similarmente y pueden por lo tanto ser 
expresados por la distribución de esfuerzos de Boussinesq     ). El esfuerzo     sobre 
una grieta de longitud   es 
        
 
   
                                                                                                                                                   
 
La densidad de energía de deformación (energía de deformación/unidad de volumen,  ) 
de un material está definido como 
  
 
 
  
  
 
donde    módulo de Young. 
Por sustitución de (2) entonces, la densidad de energía de deformación de un material 
bajo la influencia de un campo de Boussinesq varía como 
  
 
   
  
    
 
La energía de deformación total en el volumen de material influenciado por la grieta 
       es entonces 
     
  
  
 
 
Sustituyendo    y    en (1), obtenemos 
  
 
  
     
   
 
 
  
(
 
 
) 
donde   y   = constantes de proporcionalidad. 
Esta expresión da la condición de equilibrio para las grietas tipo half-penny en un campo 
de Boussinesq (en un material dado) como 
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donde , = constantes. 
 
La ecuación (2.9) tiene la misma forma que el factor de intensidad de esfuerzos ( ) para 
una grieta circular plana de radio   en un sólido sujeto a un esfuerzo uniforme   
actuando perpendicular al plano de la grieta [43]; es decir, 
    √
 
 
  
 
   
√
 
 
 
dando 
  
 
   ⁄
 
   ⁄
          
 
   ⁄
               (  es una propiedad del material) 
Así las cosas, se puede concluir que la tenacidad a la fractura (  ) de un material que 
exhibe semejanza geométrica y frentes de grieta circular en estados avanzados de 
aplicación de la carga, puede determinarse a partir de la expresión 
    
 
   ⁄
                                                                                                                                                      
donde     constante y     carga requerida para generar grietas de longitud   (Figura 1-
12). 
Posteriormente, una aproximación analítica de la expresión (2.10) realizada por Lawn, 
Evans y Marshall [42] mostró que el complejo estado de esfuerzos elasto-plástico debajo 
de la indentación se divide en dos componentes: una de campo de esfuerzos elástico 
(reversible) (  ) y otra de campo de esfuerzos residual (irreversible) (  ). La contribución 
de la parte elástica a la propagación de grietas es pequeña comparada con la de la 
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componente residual, a causa de su carácter reversible, por lo tanto su papel en la 
determinación de la tenacidad a la fractura puede ser ignorado. 
Además establecieron el valor de la constante   para la formación de grietas radiales así 
          
  ⁄ (
 
 
)
  ⁄
 
 
donde    ángulo medio del indentador,    dureza del material  
 
   
 ,    constante 
adimensional determinada experimentalmente independiente del sistema 
indentador/muestra             . 
Sustituyendo en (2.10) (tomando      para el indentador Vickers) se obtiene, 
          (
 
 
)
  ⁄  
   ⁄
                                                                                                                          
 
La indentación Vickers es preferida para evaluar la tenacidad a la fractura por una 
variedad de razones [44]. 
El sistema de grietas tipo half-penny es ampliamente considerado en la evaluación de la 
tenacidad a la fractura porque produce grietas superficiales (radiales), que son una 
ventaja en materiales opacos, y además alcanza su punto de equilibrio solo hasta que se 
remueve el indentador.  
Muchas otras relaciones para evaluar la tenacidad a la fractura por indentación Vickers 
han sido propuestas en la literatura. Ponton y Rawlings [30,45] realizaron un compendio 
de éstas relaciones y proporcionaron ecuaciones estandarizadas para evaluar la 
tenacidad a la fractura de diversos cerámicos. Su trabajo reveló, que la siguiente 
ecuación, originalmente propuesta por James Lankford [32], da estimaciones 
consistentes de la tenacidad a la fractura para las siguientes tres clases de cerámicos, 
vidrios, alúminas y circonias; es decir, 
         (
 
 
)
  ⁄
(
 
   ⁄
)(
 
 
)
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donde,    módulo de Young,    la dureza Vickers del material,    carga crítica de la 
indentación,   diagonal media dela huella residual y    la longitud de la grieta.  
Las premisas del modelo consideran que         cuando se tienen presente los 
siguientes factores, los cuales pueden alterar las mediciones de las longitudes de las 
grietas superficiales radiales. 
 Inicialmente el material debe estar libre de esfuerzos de modo tal que los 
esfuerzos que inician y propagan las grietas se atribuyan exclusivamente al 
campo de esfuerzos de Boussinesq debido a la indentación. 
 Después de ejecutar las indentaciones y en el menor tiempo posible deben 
realizarse las mediciones de longitud de las grietas, dado que posterior al proceso 
de descarga las grietas radiales, medianas y laterales experimentan un lento 
crecimiento, activado por la condiciones ambientales [33,46]. 
 La formación de las grietas laterales es indeseable ya que reducen la intensidad 
del  campo de esfuerzos residuales y conducen al fenómeno de spalling  [47].  La 
condición       evita el spalling, lo que garantiza un desarrollo completo del 
sistema de grietas mediana/radial.  
 El campo de esfuerzos elasto-plástico generado por una indentación no debe 
interactuar con el campo de esfuerzos de las indentaciones previas  ni estar 
sujeto a variaciones por las superficies libres adyacentes; es decir, superficies por 
debajo o perpendiculares a la región indentada. Se sugiere que el espesor de la 
muestra debe ser por lo menos un orden de magnitud más grande que     y 
que la distancia de separación entre los centros de las indentaciones no debe ser 
inferior a     (donde   es la longitud de la grieta radial superficial) [30]. 
 En materiales policristalinos el tamaño de grano debe ser pequeño en 
comparación con el tamaño de la indentación (    ) para evitar distorsión en el 
patrón de agrietamiento. 
 
 
 
Fundamentación teórica 30 
 
 
 
   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Objetivos  31 
 
 
 
2. Objetivos 
2.1 Objetivo general 
Correlacionar la microestructura con la tenacidad a la fractura en un recubrimiento de 
barrera térmica (TBC) aplicado sobre una superaleación de base Ni utilizada en la 
fabricación de turbinas a gas. 
 
2.2 Objetivos específicos 
 Identificar el efecto que tiene la microestructura en el recubrimiento sobre la forma 
y tamaño de las grietas formadas mediante procesos de indentación. 
 Describir de manera cualitativa el efecto que algunos defectos estructurales del 
recubrimiento tienen sobre su tenacidad a la fractura. 
 Estudiar la variación de la tenacidad a la fractura en la capa cerámica (TC) del 
sistema de barrera térmica (TBCs). 
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3. Procedimiento experimental 
3.1 Obtención del material de estudio 
 
Se adquirieron recubrimientos de barrera térmica de uso comercial aplicados por la 
empresa TBC´s Wood Group en placa con dimensiones de         de espesor y área de 
     . Estos sistemas multicapas estaban compuestos por una superaleación de Inconel 
625 que sustenta la capa de anclaje y ésta a su vez la capa protectora depositadas por 
las técnicas HVOF (High Velocity Oxy Fuel) y APS (Air Plasma Spray), respectivamente; 
y por una fase de óxido que se genera y ubica –desde el mismo proceso de deposición- 
en la intercara delimitada por las capas protectora y de anclaje.  
Los espesores de las capas protectora y de anclaje fueron de          y 
        respectivamente.  
 
3.2 Ejecución de tratamientos térmicos y preparación de 
muestras 
 
Con objeto de disponer de muestras con características microestructurales diferentes, se 
realizaron cortes3 en la sección transversal de las placas en estado de entrega para 
extraer muestras cuadradas de dimensión       , que se sometieron a tratamientos 
isotérmicos durante diversos periodos de tiempo, como se puede visualizar en la       
tabla 3-1.    
 
                                               
 
3
 Ver proceso de corte en la sección 4.2.1 
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Tabla 3-1 Tiempos de tratamiento a 
la temperatura fija T=1100°C con 
atmósfera de aire. 
Tiempo de 
Exposición (h) 
Número probetas 
Muestra Réplica 
0 1 1 
200 1 1 
400 1 1 
600 1 1 
800 1 1 
1000 1 1 
1700 1 1 
 
Posteriormente a los tratamientos isotérmicos, cada una de las muestras volvió a 
cortarse4  en sección transversal y se montó en baquelita para ser pulida y caracterizada 
microestructuralmente. 
 
3.2.1 Corte 
 
El corte de las muestras de TBCs se desarrolló usando máquina ISOMET 5000 con un 
disco de alta concentración de carbono de referencia 15HC, ambos del fabricante 
Buehler; los parámetros de corte se muestran en la tabla 3-2.  
 
 
 
 
 
 
 
                                               
 
4
 Ver proceso de corte en la sección 3.2.1. 
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Tabla 3-2 Parámetros de corte. 
Parámetro Valor 
Velocidad de giro disco 4200 RPM 
Avance disco 4.5 mm/min 
 
En cada corte, el recubrimiento de barrera térmica se posicionó de forma tal que el 
cerámico quedó sometido en lo posible a esfuerzos de compresión –ver figura 3-1- y a la 
altura del eje de rotación del disco para reducir de este modo los esfuerzos de flexión. En 
la figura 3-2 se muestra una sección transversal cortada con los parámetros 
anteriormente mencionados. 
Figura 3 - 1 Montaje y posición recomendados para corte de recubrimientos cerámicos. 
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Figura 3-2 Vista de corte transversal de recubrimiento de barrera térmica. 
 
 
3.2.2 Montaje y pulido 
 
Luego del corte, a cada muestra se le realizó un montaje convencional en caliente para 
facilitar la manipulación durante el pulido y caracterización. Para el proceso de pulido de 
las probetas se determinó una secuencia de abrasivos, lijas, paños, tiempos y cargas, 
que permitieron obtener resultados confiables. 
Dado que en este punto las probetas contenían variedad de defectos propios del material 
e inducidos durante el proceso de corte, la secuencia de pulido se estableció en dos 
etapas: pulido grueso y pulido fino. 
La primera etapa: pulido grueso, se desarrolló con papeles abrasivos de carburo de silicio 
lubricados con abundante alcohol, lo que permitió la eliminación de defectos como 
rebabas y algunas manchas por quemaduras ubicadas en las zonas metálicas de los 
TBCs; además de eliminar grietas profundas localizadas en la capa cerámica que 
evidentemente se generaron allí como consecuencia del corte.  
La segunda etapa: pulido fino, se desarrolló con paños especializados lubricados con 
suspensiones policristalinas, lo que permitió obtener en la capa cerámica zonas limpias, 
libres de microfisuras y poros inducidos. 
Sustrato 
Recubrimiento 
cerámico 
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La figura 3-3 muestra la pulidora usada para el desarrollo del proceso de pulido, con una 
velocidad de 200 RPM, correspondiente al primer nivel de velocidad del equipo.  
Figura 3-3 Equipo usado para el pulido final de las probetas de recubrimiento cerámico. 
 
 
El sistema mecánico que se ilustra en la (figura 3-4 (a)) permite la sujeción y garantiza 
una aplicación uniforme de la carga sobre la sección transversal de cada muestra, en 
tanto que la (figura 3-4 (b)) indica el sentido de rotación del plato con respecto al 
recubrimiento cerámico, que es recomendado para evitar el desprendimiento del mismo, 
proceso análogo al desarrollado en el proceso de corte donde se garantiza que el 
recubrimiento cerámico esté sometido a esfuerzos de compresión. 
 
Figura 3-4 Montaje y Posicionamiento de la probeta para pulido metalográfico: a) 
Montaje de la probeta para la secuencia de pulido. b)  Sentido de giro recomendado para 
evitar desprendimiento del recubrimiento cerámico. 
 
a)                                                                                b)  
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Un compendio de la secuencia del proceso de pulido se presenta en la tabla 4.3. 
 
 
Tabla 3-3 Secuencia de pulido para probetas de recubrimiento cerámico de barrera térmica. 
Pulido 
Inicial 
Lija Lubricante Tiempo[min] Carga[KPa] 
400 
Alcohol 5 35 – 40 
600 
Pulido 
Final 
Paño Abrasivo: Diamante Tiempo[min] Carga[KPa] 
Ultrapad Solución 9 µm 
15 
35 – 40 
Texmet Solución 6 µm 
Micro cloth Solución 3 µm 
Micro cloth Solución 1 µm 20 
 
3.3 Técnicas de caracterización 
3.3.1 Caracterización mecánica 
 
 Nanoindentación 
Dado que los recubrimientos de barrera térmica son sistemas multicapas, se 
implementó la técnica de nanoindentación haciendo uso de equipo de 
nanoindentación Nanovea Series MTR3/50-50/NI con indentador Berkovich 
instalado en el laboratorio de Recubrimientos Duros y Aplicaciones Industriales 
(RDAI) de la Universidad del Valle, con el propósito de evaluar de modo 
independiente las propiedades volumétricas de la capa cerámica: dureza y 
módulo elástico, y adicionalmente, aunque no es precisamente una propiedad del 
material, también su carga crítica.  
 
Para estas mediciones se registraron curvas de carga-descarga y a partir de ellas 
se calculó la dureza y el módulo de Elasticidad, utilizando el método de Oliver-
Pharr5. Sin embargo, incluso operando el equipo a su carga máxima de       la 
                                               
 
5
 Ver anexo A.1. 
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capa cerámica en general no presentó agrietamientos, hecho que impidió la 
estimación de la carga crítica y obligó a recurrir a la técnica de micro-indentación 
en la que se manejan cargas superiores. 
 
 Microindentación 
Con base en lo anteriormente expuesto, se indentó  la capa cerámica con el 
microdurómetro Wilson Instruments 401 MVD del laboratorio de materiales de la 
universidad EAFIT, con indentador Vickers en régimen estático y una carga de    
con  tiempo de sostenimiento por 15 s, permitiendo evaluar su microdureza y 
generar grietas tipo half penny en ella. La carga crítica se obtuvo luego de hacer 
pruebas con cargas desde    hasta   , donde los valores por debajo de    
generalmente no generaron agrietamiento y para cargas superiores a los    la 
capa cerámica colapsó por la aparición de grietas laterales. 
En promedio cada muestra se indentó 12 veces, manteniendo distancias entre los 
centros de las huellas de        y se hizo sobre una línea ubicada a         
(a la mitad del espesor dela capa cerámica) desde la intercara TC/TGO; 
adicionalmente se evitaron los efectos de borde lateral conservado una distancia 
de        entre el borde y el foco de la indentación. 
3.3.2 Caracterización morfológica y microestructural 
 
 Micoscopía óptica OM –Optical Microscopy- 
 
Después de indentar la capa cerámica con el microdurómetro, se utilizó un 
microscopio óptico de luz reflejada NIKON Eclipse LV 100, que está conectado a 
través de una cámara CCD a un analizador de imagen DS Camera Control Units 
DS-L2, para medir la longitud de las grietas emergentes de los vértices de la 
huella y sus diagonales. Igualmente durante la preparación de las muestras el 
equipo permitió controlar la calidad del corte y del pulido de las mismas.  
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 Microscopía electrónica de barrido SEM –Escanning Electron Microscopy- 
 
En el desarrollo de la caracterización, las muestras llevaron al SEM para observar 
en su sección transversal el efecto de los tratamientos térmicos en la capa 
cerámica y en la capa de óxido. En la primera se analizaron aspectos 
morfológicos como la forma de las huellas de micro y nanoindentación, aparición 
y distribución de grietas y defectos estructurales; en la segunda se analizaron sus 
características de crecimiento, aparición y distribución de grietas en la intercara 
TC/TGO. 
Tanto la morfología de crecimiento como las características superficiales, se 
determinaron con el microscopio electrónico de barrido JEOL 5910LV.
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4. Resultados y discusión 
4.1 Efecto de los tratamientos térmicos sobre la 
microestructura de los recubrimientos  
4.1.1 Microestructura del recubrimiento TC 
La estructura global del sistema TBC se puede observar en la figura 5.1-a), donde 
claramente se identifican las cuatro capas que lo constituyen: capa cerámica TC, capa de 
óxido TGO, capa de anclaje BC y sustrato. En la TGO se pueden identificar dos fases. La 
primera, una fase mixta compuesta de espinelas y óxidos de     y   , y la segunda que 
principalmente se compone de alúmina (figura 4-1(b)). Lo anterior está ampliamente 
expuesto en la referencia [26]. 
Una característica de la capa cerámica aplicada por APS es su micro-estructura laminar  
resultado del impacto de partículas fundidas contra la BC, que se deforman y solidifican 
rápidamente en partículas individuales denominadas splats (espesor entre           
[15]. En los splats se observa una sub-microestructura de grano columnar en dirección 
perpendicular al intercara TC/BC [15,16], además de gran cantidad de micro-grietas 
inter-splats;  generalmente no se producen grietas intra-splats (figura 4-1(c)). 
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Figura 4-1 Capas constituyentes del sistema de barrera térmica y microestructura y sub-
microestructra de la capa cerámica. 
 
a) Sección transversal de un sistema TBC, donde se indican sus 
capas componentes. 
 
b) Zonas 
componentes de la 
TGO. 
 
c) Microestructura típica de una capa cerámica depositada por APS,  
donde se indica un tipo de agrietamiento. 
 
Determinados descriptores cualitativos asociados con la porosidad, la morfología de los 
poros y de las grietas en el recubrimiento cerámico TC, pueden observarse antes y 
después de los tratamientos isotérmicos a los que se sometieron las muestras.  
Alúmina 
Zona mixta: 
espinelas y 
óxidos Ni, 
Cr. 
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Porosidad abierta, poros de morfología irregular y grietas amplias inter-splats, 
caracterizan las muestras sometidas a cero horas de exposición, como lo presenta la 
(figura 4-2 (a)); de otro lado las muestras expuestas a alta temperatura por largos 
periodos de tiempo, exhiben poros de geometría redondeada y adhesión inter-splats 
como resultado de la sinterización (figura 4-2 (b)). 
Figura 4-2 Secciones transversales de la microestructura de la capa cerámica donde se 
indican tipos de defectos: a) sin tratamiento térmico, b) tratado térmicamente durante 
1700 horas a 1100ºC [48]. 
  
a) b) 
 
La sinterización aumenta tanto la conductividad térmica como la capacidad de 
deformación de la capa cerámica, lo que puede conducir a la falla prematura de la misma 
[49], dado que ésta incrementa la cantidad de energía almacenada en el recubrimiento, 
proporciona una fuerza motriz adicional para generar agrietamiento y spalling cuando la 
capa cerámica se somete a una solicitación. 
4.1.2 Crecimiento de la capa de óxido TGO 
La composición y espesor de la capa de óxido TGO juegan un papel importante en la 
integridad de la capa cerámica TC, sin embargo este último se torna crítico. Las 
imágenes de la figura 4-3 presentan la secuencia de crecimiento de la TGO en función 
del tiempo de exposición a una temperatura fija de 1100°C. La capa de óxido ya está 
presente en la intercara TC/BC desde el mismo proceso de su aplicación y continúa 
creciendo hasta un espesor crítico de aproximadamente        para el cual la integridad 
de la capa cerámica colapsa [4,8].  
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Figura 4-3 Evolución de la TGO expuesta a una temperatura fija de 1100ºC durante: a) 
10 horas. b) 600 horas. c) 1700 horas [48]. 
a) b) c) 
 
Fenómenos difusivos activados por alta temperatura y largos periodos de exposición 
permiten la continua formación de óxidos de aluminio, cromo y níquel dando paso a una 
capa cuyo volumen específico es mayor que el de sus reactivos, generando altos 
esfuerzos de tensión sobre la capa cerámica, los cuales promueven la generación de 
grietas tanto en la intercara TC/TGO como dentro de la TGO en las cercanías de dicha 
intercara, como se puede apreciar en la figura 4-4.  
Los recubrimientos cerámicos depositados por APS forman principalmente α-Alúmina, la 
cual es razonablemente impermeable al paso de oxígeno desde el ambiente hacia el 
sustrato, previniendo su deterioro. No obstante, tal y como se expuso anteriormente, para 
cierto espesor de los óxidos este hecho se torna crítico.  
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Figura 4-4 Sistema TBC expuesto a una temperatura fija de 1100°C durante 800 h. 
 
a) Evidencia de oxidación interna de la BC y formación de óxidos de Ni y Cr 
 
b) Aparición de grietas paralelas a la intercara TC/TGO y grietas en la intercara TC/TGO. 
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4.2 Análisis de propiedades mecánicas por pruebas de 
Nano y Microindentación  
4.2.1 Pruebas de microindentación Vickers 
Con la prueba de micro-indentación se buscaron dos propósitos: generar la configuración 
de grietas  half penny y evaluar la variación de la dureza con los tratamientos isotérmicos 
en el recubrimiento cerámico. Para esto cada muestra se indentó en promedio 12 veces. 
Una carga crítica de 2 N aplicada en dirección  perpendicular a la dirección de aplicación 
del recubrimiento garantizó la aparición de grietas radiales a partir de los vértices del 
indentador; cargas inferiores no generaron grietas y cargas superiores generaban 
además de las radiales, grietas laterales que al llegar a la superficie de la capa la hacían 
colapsar. Se conservó una distancia mínima de     [30] entre centros de huellas con 
objeto de que el campo lejano de esfuerzos producido por cada indentación no incidiera 
en el desarrollo de las grietas y también se conservó esta distancia desde los bordes de 
la capa hasta el centro de la huellas para que las grietas se desarrollaran por completo. 
Midiendo las diagonales de cada impresión se construyó la curva de dureza que muestra 
su variación con el tiempo de tratamiento en la figura 4-5. 
Figura 4-5  Variación de la dureza de la capa cerámica con el tiempo de tratamiento.  
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En su estado de entrega, la capa cerámica exhibe una dureza de 5.82 GPa, valor que se 
incrementa hasta 7.07 GPa; es decir, en un 22%, para el tratamiento de 800 h. A partir de 
las 800 h y hasta las 1000 h, la dureza no muestra variaciones, se mantiene constante en 
7.08 GPa, y sólo hasta las 1700 h al finalizar los tratamientos la dureza aumenta hasta un 
valor máximo de 7.39 GPa, cambiando en un 6%, que comparado con la variación de las 
primeras 800 h de tratamiento sólo representa una tercera parte. La variación total de la 
propiedad para las 1700 h fue de 27%. 
Alta temperatura y tiempos de exposición prolongados promueven mecanismos de 
difusión en la capa cerámica que la sinterizan cerrando poros, microfisuras y 
compactando los splats, lo que da pie a un incremento neto en su dureza. No obstante, 
otros mecanismos como el crecimiento de la capa de óxido y cambios de fase están 
presentes, y, conjuntamente, determinan la variación de la dureza durante el periodo total 
de exposición, como se comentará con detalle en la sección 4.4. 
Después de cada indentación, se observó que las grietas radiales se generaban 
predominantemente en dirección paralela a la intercara TC/TGO, hecho que se puede 
apreciar en la (figura 4-6 (a)) y que determina el patrón de agrietamiento de la capa 
cerámica. En la (figura 4-6 (b)) se esquematiza el patrón de agrietamiento y se acotan 
las dimensiones de la huella y la longitud de las grietas radiales que surgen desde los 
vértices del indentador tanto hacia la derecha como hacia la izquierda, en dirección 
paralela a la intercara TC/TGO. Debido a la anisotropía de la capa cerámica, note que la 
propagación de las grietas no es en línea recta, por lo que el acotamiento de éstas 
representa apenas una estimación de su longitud. En  la  ecuación 4.1 se define e indica 
cómo se estima   después de indentar la muestra, que posteriormente alimentará el 
modelo de Lankford de tenacidad a la fractura.  
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Figura 4-6 Patrón típico de agrietamiento de la Circonia estabilizada con Itria 
a) Micrografía  de la capa cerámica expuesta 
a una temperatura fija T= 1100°C durante 
1700 h. Microindentación a P=2N con 
propagación de grietas radiales paralelas a 
la intercara TC/TGO. 1000X. 
b) Esquema del patrón típico de agrietamiento de 
la Circonia estabilizada con Itria, que considera 
únicamente las grietas que surgen en dirección 
paralela a la intercara [50]. 
 
La aparición del patrón de agrietamiento se explica a partir de la tasa crítica de liberación 
de energía,      para un material isotrópico, la cual está bien definida por la expresión 
       
  ⁄                                                                                                                                                       
donde,       es el factor de intensidad de esfuerzo en el modo 1 y   es el módulo de Young. 
En este caso, donde la técnica de aplicación APS da como resultado una microestructura 
anisotrópica del revestimiento cerámico – ver figura 4-7 – se redefine la tasa crítica de 
liberación de energía por una tasa crítica de liberación de energía efectiva, que es 
proporcional al área de contacto,    ,entre splats, como 
                                                                                                                                                                          
El área de contacto entre splats  es mayor en la dirección perpendicular a la dirección de 
su aplicación – ver figura 4-7 – y dado que           es proporcional al área de contacto – 
según la expresión 4.3 – a las grietas se les posibilita más su crecimiento en esta 
dirección.  
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Figura 4-7 Capa cerámica aplicada por APS donde se muestra su microestructura típica 
y algunos de sus defectos más comunes [51]. 
 
 
En la figura 4-8 se presentan imágenes SEM para cada tiempo de tratamiento en las 
cuales se confirma que la propagación de grietas radiales sigue el patrón descrito y 
mostrado anteriormente en la figura 4-6.  
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Figura 4-8 Propagación de grietas radiales que emergen desde los vértices de la huella 
paralelamente a la intercara capa cerámica/capa de anclaje. Pruebas de 
microindentación Vickers. 
a) Capa cerámica sin exposición a alta 
temperatura. Microindentación a P=2N con 
propagación de grietas radiales y laterales en 3 
de los cuatro vértices de la indentación. 
b) Capa cerámica expuesta a T= 1100°C  
durante  200 h. Microindentación a P=2N que 
muestra predominantemente propagación de 
grietas radiales. 
 
 
c) Capa cerámica expuesta a T= 1100°C 
durante 400 h. Microindentación a P=2N que 
muestra sólo propagación de grietas radiales 
paralelas a la intercara TC/BC. 
d) Capa cerámica expuesta a T= 1100°C  
durante  600 h. Microindentación a P=2N con 
propagación de grietas radiales y laterales. 
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e) Capa cerámica expuesta a T= 1100°C  
durante  800 h. Microindentación a P=2N con 
propagación de grietas radiales y laterales. 
 
f) Capa cerámica expuesta a T= 1100°C duran 
te 1000 h. Microindentación a P=2N que 
muestra para uno de sus vértices propagación 
de grietas radiales paralelas a la intercara 
TC/BC. 
  
g) Capa cerámica expuesta a T= 1100°C durante 1700 h. Microindentación a P=2N en la que se 
observa propagación de grietas radiales paralelas a la intercara capa cerámica/ capa de anclaje 
 
4.2.2 Pruebas de nanoindentación - Berkovich 
En cada muestra y sobre su capa cerámica se realizaron 25 nanoindentaciones 
separadas 150 µm  entre sus centros, evitando que el campo lejano de esfuerzos 
generado por indentaciones previas afectara a las posteriores. La carga se aplicó 
perpendicularmente a la dirección de aplicación del recubrimiento con una magnitud 
máxima de 500 mN, que en general no produjo el desarrollo de grietas radiales en la 
capa cerámica; sin embargo, las curvas obtenidas por la técnica de nanoindentación se 
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trataron por el método de Oliver y Pharr6 para conocer la evolución de la dureza y el 
módulo de Young de la capa cerámica para cada tiempo de tratamiento como se 
presenta en la figura 4-9.   
Figura 4-9 Prueba de nanoindentación en la que se obtiene: a) la variación de la dureza 
con cada tratamiento térmico y b) la evolución del módulo de Young de la capa cerámica 
con el tiempo de tratamiento. 
 
 
 
                                               
 
6
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La (gráfica 4-9 (a)) muestra que durante las primeras 800 h de tratamiento la dureza 
cambia desde un valor inicial de 3.88 GPa hasta un valor final de 5.98 GPa, 
experimentando un incremento de 54%.  A partir de las 800 h, la propiedad 
prácticamente permanece invariante hasta las 1700 h con un valor promedio de 5.81 
GPa. Estos valores no difieren significativamente de los obtenidos por la técnica de 
microindentación –ver figura 4-5-, porque la magnitud de las diagonales de las 
impresiones es del orden de las micras para ambas técnicas, como se puede constatar 
en la  figura 4-10, donde se exponen las imágenes de dos huellas: una obtenida por la 
técnica de micro-indentación  y la otra por la técnica de nano-indentación. 
Figura 4-10 Comparación de las dimensiones de huellas residuales por las técnicas de 
micro y nanoindentación. 
a) Capa cerámica expuesta a una 
temperatura fija T= 1100°C durante 1700 h. 
Micro-indentación a P=2N con propagación 
de grietas radiales paralelas a la intercara 
TC/TGO y tamaño de huella de ~10 µm en 
sus diagonales. 
 
b) Capa cerámica sin tratamiento térmico. Nano-
indentación a P=500mN con propagación de 
grieta radial a partir de uno de los vértices de la 
huella  paralela a la intercara TC/TGO y tamaño 
de huella de ~5 µm en sus diagonales.  
 
La (gráfica 4-9 (b)) muestra la variación del módulo de Young de la capa cerámica con el 
tiempo de tratamiento; durante las primeras 600 h el módulo cambia de un valor mínimo 
de 65.90 GPa a un valor máximo de 80.89 GPa, lo que representa una variación de 23% 
en la propiedad. A partir de las 600 h y hasta las 1700 h de tratamiento, el módulo se 
estabiliza en un valor promedio de 80 GPa. 
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Claramente la figura 4-9 muestra incrementos en la dureza y módulo de Young con el 
tiempo de tratamiento, hechos que han sido reportados para condiciones similares de 
tiempo y alta temperatura por otros investigadores [52, 53, 54].  
El rol de la porosidad en los recubrimientos de barrera térmica es de gran importancia 
porque  además de mejorar las propiedades térmicas al reducir su conductividad térmica, 
le proporciona  capacidad de deformación para disipar energía por deformación elástica 
[55]. El fenómeno de sinterización reduce la porosidad de la capa cerámica a la vez que 
mejora la adhesión y la coherencia en los límites inter-splats [20] dando lugar a una 
estructura más rígida, hecho que se evidencia con los incrementos en los valores de las 
propiedades volumétricas dureza y módulo de Young, como se presenta en la figura 4-9. 
En general, se observa que a partir de las 600 h ambas propiedades en promedio 
permanecen invariantes hasta el final de los tratamientos, etapa en la que se activa la 
reparación de microgrietas [20], pero otras grietas pueden aparecer como una 
consecuencia directa de las tensiones residuales inducidas por la sinergia de los 
mecanismos de transformación de fase y crecimiento de la TGO. 
 
4.3 Determinación de la tenacidad a la fractura 
Un modelo ampliamente reportado en la literatura para evaluar la tenacidad a la fractura 
en materiales cerámicos  y en especial en la Circonia estabilizada con Itria es el de 
James Lankford [30, 32, 45, 56], que se expresa matemáticamente así: 
  
 
donde,   
c: longitud de grieta + diagonal media de la huella 
d: diagonal media de la huella 
a: longitud de la grieta 
p: carga crítica 
E: módulo de Young 
H: dureza 
 : constante experimental, con valor          
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Una premisa fundamental para la aplicación del modelo se basa en que, al indentar el 
material, la distribución de esfuerzos y de energía alrededor de la huella y su área 
afectada debe  generar una configuración especial de agrietamiento denominada half 
penny o de “medio centavo” [31]. En un material opaco es difícil visualizar tal 
configuración. Sin embargo, si después de la indentación la relación    
 
 
≥       se cumple, 
entonces la configuración de “medio centavo” se da.  
Las pruebas de microindentación realizadas en este trabajo permitieron verificar que 
efectivamente esta condición se satisface, de manera que el modelo de Lankford fue 
aplicado para estimar la tenacidad a la fractura de los recubrimientos estudiados. 
En la alimentación del modelo, la relación 
  
 
 se obtuvo de la gráfica 4-9 a partir de la 
técnica de nanoindentación, en tanto que   ,   y   se conocen de la técnica de micro-
indentación. Las mediciones de   y   se encuentran reportadas en tablas en el anexo 2. 
La aplicación del modelo arrojó como resultado la variación de la tenacidad a la fractura 
de la capa cerámica con el tiempo de tratamiento que se ilustra en la figura 4-11, y que 
está acorde con los valores reportados en la literatura [57, 58]. 
Figura 4-11 Variación de la tenacidad a la fractura con cada tratamiento térmico. 
 
En general, durante las primeras 400 h de tratamiento la tenacidad a la fractura 
experimenta un leve decremento de 4%, pero entre 400 y 600 h decrece 
significativamente en 20%, a partir de las 600 h y hasta las 1700 h la propiedad muestra 
incrementos y decrementos suaves, que confluyen en una reducción neta de 1%. Así, la 
tenacidad a la fractura experimenta un cambio total de 25%, evidenciando un deterioro 
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de la capa cerámica, tal y como era de esperarse. Un análisis de este resultado se lleva a 
cabo en la subsiguiente sección 5.4, en donde se consideran los efectos de manera 
separada que los fenómenos de sinterización, crecimiento de la TGO y transformación de 
fase, inducen en la dureza y módulo de Young, y de manera conjunta en la tenacidad a la 
fractura. 
Dado que las barras de dispersión correspondientes a cada media son tales que se 
solapan entre sí a través de todos los tratamientos térmicos, la prueba estadística LSD 
(Least Significant Difference) de Fisher, que es un test de comparaciones múltiples, 
permitió hallar diferencias significativas entre los valores medios de la tenacidad a la 
fractura. En la figura 5-12 se observa que para los tratamientos térmicos comprendidos 
entre 0 y 400 h (tiempos cortos) no hay diferencias significativas, al igual que para los 
tratamientos entre 600 y 1700 h (tiempos largos). No obstante, entre las etapas definidas 
como tiempos cortos y tiempos largos, si existe diferencia significativa. 
Figura 4-12 Diferencias significativas entre las medias de la tenacidad a la fractura con 
cada tratamiento térmico con el 95% de confianza.
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4.4 Correlación entre la tenacidad a la fractura y la 
microestructura 
A partir del modelo de Lankford dado por la ecuación (4.3), se establece que la variación 
del factor de intensidad de esfuerzos     está determinada por la sinergia de dos 
factores. El primer factor, la relación (
 
 
)
 / 
, relaciona las propiedades volumétricas del 
material (módulo de Young y dureza) y da cuenta de los efectos que la  sinterización y la 
transformación  de fase generan en el recubrimiento cerámico. De otro lado, el 
crecimiento de grietas en la capa cerámica  - promovido por el aumento en el espesor de 
la TGO, es considerado por el producto (
 
 
 
  
) (
 
 
)
    
. 
En la figura 4-13 se presentan un conjunto de gráficas que permiten establecer -en dos 
etapas- cómo los efectos conjuntos de estos fenómenos evolucionan y por tanto generan 
estados de esfuerzos en el material que cambian en el tiempo y determinan su tenacidad 
a la fractura.  
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Figura 4-13 Compendio de la variación con cada tratamiento de: a) la tenacidad a la 
fractura, b) espesor de la TGO [59], c) % de fase monoclínica [59] y d) relación E/H . 
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 Etapa 1: tiempos cortos de 0-400 h 
Desde el inicio de los tratamientos isotérmicos el espesor   de la TGO aumenta -
ver gráfica 4-13 (b)- por la formación de algunos tipos de óxidos en la intercara 
TC/TGO debido a la difusión de Ni, Cr y Al a través de la TGO. La formación de 
estos óxidos es indeseable porque ellos promueven la nucleación y propagación 
de grietas, y presentan aceleradas tasas de crecimiento que someten a la TC a 
altos esfuerzos de tensión [49]. El aumento de volumen asociado al crecimiento 
de la TGO se traduce en una energía potencial elástica por deformación que  el 
material es capaz de almacenar durante las primeras 600 h de tratamiento. 
Adicionalmente, para este periodo la (gráfica 4-13 (c)) no exhibe transformación 
de fase. En este punto la sinterización es el fenómeno responsable de generar 
cambios en la relación  
 
 
  observables en la (gráfica 4-13 (d)), y que son 
proporcionales, según la ecuación (4.3), a la variación de     como se puede ver 
en la (figura 4-13 (a)); es decir, que los decrementos en la relación 
 
 
 , debido a 
que    disminuye con la porosidad en tanto que   aumenta [60,61], se reflejan en 
una disminución de tenacidad a la fractura para esta etapa.  
 
 Etapa 2: tiempos largos de 600-1700 h 
Durante este periodo de tiempo, el espesor   de la TGO incrementa en 17% –ver 
figura 4-13 (b)-, sobrepasando su espesor crítico de         , que es un criterio 
de falla del recubrimiento de barrera térmica en condiciones isotérmicas [4,8]; 
este cambio en el espesor de la TGO excede la capacidad elástica del material 
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para absorber energía por deformación, y su liberación incrementa las longitudes 
de las grietas radiales indicando con base en la ecuación (4.3) un decremento en  
   . La (gráfica 4-13 (d)) indica una leve disminución de la relación 
 
 
 , que se 
debe al efecto combinado entre los fenómenos de sinterización y transformación 
de fase, ya que para este periodo inicia la aparición de la fase monoclínica como 
se muestra en la (gráfica 4-13 (c)). En este punto es difícil discernir la 
contribución individual de cada fenómeno, por lo que los efectos superpuestos de 
estos tres fenómenos confluyen estableciendo un estado de esfuerzos que 
determinan la variación de la tenacidad a la fractura en la capa cerámica.
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5. Conclusiones y recomendaciones 
5.1 Conclusiones 
 La variación de la tenacidad a la fractura se explicó en dos etapas. La primera 
etapa corresponde a tiempos cortos de exposición (entre 0 y 400 h), donde la 
variación de la tenacidad a la fractura está determinada por el fenómeno de 
sinterización, dado que no se presenta aparición de la fase monoclínica y el 
espesor de la TGO no supera el valor crítico (        ). En la segunda etapa, que 
corresponde a los tiempos largos de exposición (entre 600 y 1700 h), debido a 
que los tres fenómenos –sinterización, aparición de la fase monoclínica y 
crecimiento de la TGO- están presentes, éstos confluyen y determinan la 
variación de la tenacidad a la fractura.  
 La tenacidad a la fractura decreció con el tiempo de exposición, como se 
esperaba. La propiedad experimentó una reducción máxima de 23% entre las 0 y 
1700 h de tratamiento, indicando un evidente deterioro en la integridad de la capa 
cerámica. Además los valores obtenidos están acordes con los que han sido 
reportados previamente por otros investigadores, lo que permite recomendar la 
aplicación del modelo de J. Lankford para evaluar la tenacidad a la fractura de la 
          . 
 La capa de óxido TGO creció por encima de       , que es un valor típicamente 
asociado a la falla por delaminación de la TC, y aunque surgieron grietas justo en 
la intercara TC/TGO y también paralelas a dicha intercara que atravesaron ambas 
capas, no se presentó delaminación. 
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 La microestructura del recubrimiento cerámico tipo laminar determinó la dirección 
de propagación de las grietas radiales (paralelamente a la intercara TC/TGO y no 
en dirección perpendicular), posterior a las indentaciones. 
 La preparación de las muestras fue determinante durante el proceso de fractura 
por indentación, puesto que la disponibilidad de zonas libres de poros y micro-
grietas permitió el completo desarrollo de las grietas radiales. 
5.2 Recomendaciones 
 Evaluar la variación de la tenacidad a la fractura de los recubrimientos cerámicos 
en ensayos isotérmicos más prolongados. 
 Considerar la anisotropía de los recubrimientos de barrera térmica para analizar 
las variaciones de las propiedades mecánicas en dirección longitudinal y 
transversal. 
 Evaluar las variaciones de las propiedades mecánicas de los recubrimientos 
cerámicos luego someterlos a ciclos de fatiga térmica. 
 Realizar mediciones de esfuerzos residuales de los recubrimientos en función de 
los ciclos de fatiga térmica y del crecimiento de la capa de óxido. 
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A. Anexo: Método de Oliver y Pharr 
Curva Carga-Desplazamiento   
La nanoindentación es una técnica instrumentada por lo que la carga y el desplazamiento del 
indentador se registran durante el proceso de penetración. Ambas respuestas de carga y descarga 
se muestran en la forma de una curva de carga-desplazamiento (ver figura A-1) cuyo análisis 
permite calcular la dureza y módulo de Young sin una medida directa del área de contacto. El 
procedimiento se basa en la etapa de descarga que es en donde se presenta la respuesta elástica 
del material.  
Figura A-1 (a) Esquema del indentador y la geometría de la superficie de la muestra a 
plena carga y descarga, para un indentador Berkovich.                                                    
(b) Curva carga vs. desplazamiento. En la etapa de carga, el material presenta 
comportamiento elasto-plástico, seguido de un comportamiento elástico en la fase de 
descarga.    es la profundidad de la huella residual,    es la profundidad de la huella a 
carga máxima     ,    es el desplazamiento elástico durante la descarga, y     es la 
distancia desde el borde del contacto hasta la superficie de la muestra a plena carga [34]. 
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Indentador Berkovich 
Para el indentador Berkovich, la relación entre el área proyectada   del indentador y la 
profundidad     bajo contacto es: 
   √    
            
         
                                                                                                                                                       
De otro lado, la profundidad de contacto (medida de la profundidad total de la penetración) esta 
dada por: 
          
    
    ⁄
                                                                                                                                                         
donde, el factor   depende de la forma del indentador;      ,      y      ⁄  se obtienen de la 
curva carga-desplazamiento y por tanto    queda determinada y por lo tanto también  . 
Así las cosas, tanto la dureza y módulo de Young pueden ser calculados a partir de las respectivas  
expresiones, 
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B. Anexo: Mediciones de longitud de 
grieta y diagonales de la indentación 
Fractura por indentación: datos de longitud de grieta y 
diagonales de la huella 
 
Tabla B-1 Datos de longitud de grieta y diagonales que permitieron calcular     
 
Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 28,45 5,12 16,785 21,56 20,65
IND2 4,22 10,15 7,185 23,53 24,05
IND3 0 11,41 5,705 25,94 26,8
IND4 10,05 0 5,025 27,71 29,58
IND5 13,54 22,94 18,24 22,71 21,86
IND6 7,73 8,88 8,305 24,15 24,44
IND7 6,31 0 3,155 35,23 31,37
IND8 10,23 10,93 10,58 26,9 27,11
IND9 9,29 9,62 9,455 24,86 26,01
IND10 10,28 9,63 9,955 34,92 29,5
IND11 14,14 9,89 12,015 30,6 30,12
IND12 8,16 6,48 7,32 24,78 25,37
IND13 6,13 9,66 7,895 23,57 25,6
IND14 3,67 13,03 8,35 23,79 24,34
IND15 15,09 0 7,545 29,68 29,18
IND16 7,55 9,35 8,45 26,17 24,91
29,3825
M
u
es
tr
a 
0
 h
o
ra
s 
d
e 
ex
p
o
si
ci
ó
n
21,22
26,06
27,195
19,8575
20,1875
20,3825
22,26
20,4525
19,805
24,0825
22,1725
27,3375
19,08
18,89
19,3475
Longitud de grieta Longitud total
 C (um)
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Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 8,53 0 4,265 22,83 22,96
IND2 0 7,92 3,96 23,29 22,9
IND3 14,78 0 7,39 29,33 29,33
IND4 8,04 0 4,02 24,94 24,94
IND5 18,61 19,18 18,895 28,68 28,68
IND6 7,48 6,83 7,155 24,61 24,61
IND7 0 5,18 2,59 21,63 22,31
IND8 7,2 0 3,6 23,13 25,16
IND9 15,14 0 7,57 21,73 24,55
IND10 0 8,89 4,445 24,43 26,31
IND11 22,15 8,32 15,235 22,14 23,08
IND12 18,85 2,44 10,645 22,62 22,6
IND13 23,44 0 11,72 22,29 21,19
IND14 16,11 0 8,055 26,39 25,83
IND15 8,87 8,79 8,83 27,02 27,13
IND16 11,38 3,21 7,295 22,79 22,79
IND17 0 3,65 1,825 22,6 23,34
IND18 13,72 22,85 18,285 22,52 24,59
IND19 11,67 12,55 12,11 27,27 24,61
IND20 11,18 0 5,59 20,31 19,77
IND21 0 13,57 6,785 27,92 25,14
IND22 12,22 0 6,11 23,85 24,38
IND23 25,1 7,17 16,135 24,37 24,77
IND24 7,8 11,86 9,83 22,11 21,63
IND25 35,67 0 17,835 17,63 17,63
IND26 6,7 21,59 14,145 23,4 22,61
M
u
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a 
2
0
0
 h
o
ra
s 
d
e 
ex
p
o
si
ci
ó
n
25,6475
20,05
18,1675
28,42
20,765
26,65
15,7125
15,5075
22,055
16,49
33,235
19,46
13,575
15,6725
19,14
17,13
26,54
21,95
22,59
22,3675
18,69
13,31
Longitud de grieta Longitud total
 C (um)
21,11
30,0625
25,08
15,61
Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 5,56 8,82 7,19 28,81 26,94
IND2 6,25 2,62 4,435 20,42 21,98
IND3 0 18,78 9,39 24,07 27,46
IND4 2,10 4,06 3,08 22,94 23,76
IND5 18,78 0 9,39 20,2 19,32
IND6 12,87 0 6,435 22,26 26,29
IND7 19,35 0 9,675 23,39 25,51
IND8 4,56 9,45 7,005 21,67 21,65
IND9 3,10 5,21 4,155 21,63 23,34
IND10 0 14,18 7,09 21,78 23,25
IND11 10,64 0 5,32 24,53 25,26
IND12 11,83 8,77 10,3 23,78 23,26
IND13 0 41,18 20,59 25,62 27,89
IND14 18,91 0 9,455 30,23 31,44
IND15 12,71 7,86 10,285 24,68 23,63
IND16 10,46 0 5,23 25,92 24,98
IND17 3,75 0 1,875 27,86 27,7
IND18 6,46 0 3,23 23,28 23,51
IND19 8,05 14,16 11,105 23,62 23,62
IND20 4,85 16,1 10,475 22,29 22,29
M
u
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a 
4
0
0
 h
o
ra
s 
d
e 
ex
p
o
si
ci
ó
n
21,62
22,3625
17,955
15,765
14,9275
22,915
18,3475
17,7675
22,06
33,9675
24,8725
21,1275
15,035
22,2725
14,755
19,27
18,5725
21,9
17,835
15,3975
Longitud de grieta Longitud total
 C (um)
Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 18,97 0 9,49 21,25 21,19
IND2 21,44 0 10,72 21,85 22,15
IND3 10,73 0 5,37 29,78 28,5
IND4 7,11 0 3,56 29,53 29,53
IND5 0 10,3 5,15 27,42 26
IND6 10,17 5,18 7,68 25,11 27,32
IND7 3,1 17,19 10,15 22,7 21,8
IND8 10,71 9,01 9,86 23,2 23,2
IND9 4,49 11 7,75 26,25 26,41
IND10 0 6,21 3,11 24,57 24,58
IND11 0 7,36 3,68 22,38 24,3
IND12 5,7 7,81 6,76 23,82 20,73
IND13 5,75 3,26 4,51 22,22 27,56
IND14 9,24 2,85 6,05 22,86 24,22
M
u
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a 
6
0
0
 h
o
ra
s 
d
e 
ex
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ó
n
17,815
15,3925
15,35
17,8925
16,95
18,505
20,7825
21,27
21,46
20,91
20,095
21,72
19,935
18,32
Longitud de grieta Longitud total
 C (um)
B  67 
 
 
 
 
Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 6,81 0 3,405 20,42 21,77
IND2 3,16 19,18 11,17 21,17 22,94
IND3 0 12,08 6,04 25,02 25,42
IND4 3,3 0 1,65 26,23 25,54
IND5 19,05 0 9,525 22,98 24,36
IND6 8,56 7,78 8,17 26,57 25,62
IND7 0 7,18 3,59 25,39 25,39
IND8 8,61 22,26 15,435 24,05 24,05
IND9 0 9,76 4,88 28,02 27,59
IND10 2,17 17,46 9,815 19,92 21,86
IND11 7,97 7,97 7,97 21,51 22,58
IND12 1,6 1,58 1,59 25,73 24,69
IND13 17,9 3,61 10,755 23,29 23,22
IND14 3 4,51 3,755 21,29 22,3
IND15 10,15 6,46 8,305 27,78 25,88
IND16 7,69 3,86 5,775 21,48 23,56
IND17 5,52 7,16 6,34 22,07 23,47
IND18 6,6 19,79 13,195 24,12 22,28
IND19 9,44 0 4,72 24,83 24,83
IND20 5,39 7,02 6,205 25,06 25,69
IND21 0 24,21 12,105 21,33 20,42
IND22 0 13,46 6,73 23,01 23,55
IND23 4,04 14 9,02 26,1 25,59
M
u
es
tr
a 
8
0
0
 h
o
ra
s 
d
e 
ex
p
o
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ci
ó
n
22,5425
18,37
21,9425
21,72
17,035
17,725
24,795
17,135
18,8925
18,7825
20,26
18,9925
14,195
22,3825
14,6525
13,9525
22,1975
18,65
14,5925
21,36
21,2175
16,285
27,46
Longitud de grieta Longitud total
 C (um)
Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 10,00 2,44 6,22 20,89 21,59
IND2 0 19,08 9,54 20,58 20,64
IND3 0 15,68 7,84 22,95 22,31
IND4 24,18 0 12,09 20,44 19,8
IND5 0 8,37 4,185 24,27 25
IND6 7,06 0 3,53 27,89 27,36
IND7 19,48 0 9,74 25,15 23,1
IND8 13,03 0 6,515 22,13 23,29
IND9 6,71 10,46 8,585 21,29 23,9
IND10 16,48 0 8,24 24,11 23,69
IND11 8,23 17,84 13,035 20,69 21,14
IND12 21 0 10,5 21,35 23,27
IND13 10,94 0 5,47 22,77 22,55
IND14 12,8 0 6,4 23,34 23,84
IND15 2,57 19,56 11,065 20,59 20,38
IND16 0 6,37 3,185 25,53 26,06
IND17 6,18 13,27 9,725 22,19 24,48
IND18 5,67 0 2,835 25,6 24
M
u
es
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a 
1
0
0
0
 h
o
ra
s 
d
e 
ex
p
o
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ó
n
21,3075
16,0825
21,3925
15,235
19,8825
20,19
23,4925
21,655
16,8
18,195
17,3425
21,8025
17,87
16,84
19,845
19,155
 C (um)
22,15
16,5025
Longitud de grieta Longitud total
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Promedio grietas Diagonal indentador (um) Diagonal indentador (um)
aleft (um) aright (um) aleft y aright  (um) paralela intercara TC/TGO (d→) perpendicular intercara TC/TGO (d↑)
IND1 6,13 22,37 14,25 21,46 21,46
IND2 10,86 2,65 6,755 19,84 18,71
IND3 0 13 6,5 21,22 21,51
IND4 5,81 9,2 7,505 23,57 24,81
IND5 0 19,33 9,665 25,68 24,63
IND6 13,32 0 6,66 20,29 19,77
IND7 0 21,7 10,85 22,72 24,29
IND8 13,32 10,7 12,01 22,44 21,05
IND9 1,5 20,98 11,24 24,51 24,51
IND10 0 23,36 11,68 23,89 23,09
IND11 0 22,94 11,47 23,84 21,83
IND12 5,31 11,03 8,17 23,32 23,53
IND13 24,79 0 12,395 22,63 20,77
IND14 13,03 7,88 10,455 26,5 28,47
IND15 10,28 0 5,14 26,07 27,32
IND16 7,89 4,67 6,28 24,28 26,14
IND17 11,61 11,05 11,33 21,31 22,34
IND18 15,29 0 7,645 25,17 27,25
IND19 6,44 6,21 6,325 18,89 19,02
IND20 6 7,75 6,875 20,83 20,83
IND21 16,15 4,32 10,235 22,15 20,55
IND22 6,01 4,69 5,35 21,94 20,97
IND23 22,21 0 11,105 24,05 23,86
IND24 0 31,26 15,63 19,01 20,39
IND25 12,59 5,1 8,845 24,94 23,64
IND26 21,33 11,47 16,4 22,64 21,48
IND27 5,73 9,23 7,48 21,75 21,66
M
u
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a 
1
7
0
0
 h
o
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s 
d
e 
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p
o
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ó
n
27,43
18,3325
17,29
20,91
16,0775
23,0825
25,48
20,99
24,1975
18,4875
18,885
22,2425
20,75
15,8025
23,495
23,425
22,8875
19,8825
23,245
17,1825
19,6
22,2425
16,675
22,6025
22,8825
24,98
16,3925
 C (um)
Longitud de grieta Longitud total
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